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 SOUHRN 
Byla studována problematika přípravy, charakterizace a vlastností samovolně 
seskupených monovrstev na bázi křemíku se zaměřením na SA monovrstvy připravené 
z vinyltriethoxysilanu a vinyltrichlorsilanu. Práce je zaměřena na základní vlastnosti SA 
monovrstev a popis jejich vzniku. Uvedeny jsou rovněž metody pro analýzu SA monovrstev. 
Podrobněji je popsáno měření kontaktního úhlu a stanovení volné povrchové energie. 
Připravené SA vrstvy byly zkoumány z hlediska složení a uspořádání jejich povrchu pomocí 




Thin film deposition, characterization and properties of self-assembled monolayers based 
on silicon were studied with emphasis on the SA monolayers deposited from 
vinyltriethoxysilane and vinyltrichlorsilane. The thesis is aimed at basic properties of the SA 
monolayer and explanation of its growth. Methods and techniques used for analysis of the 
monolayer were described as well. Contact angle measurements and an evaluation of the 
surface free energy are depicted in details. The deposited SA layers were observed with 
respect to their chemical composition and surface morphology by X-ray photoelectron 
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 1. ÚVOD 
 
Termín SA (self-assembled) monovrstva volně překládáme jako monovrstva samovolně 
seskupená, kdy monovrstva vzniká chemisorpcí vhodné vazebné molekuly na povrchu 
substrátu obsahujícího dostatečný počet vazebných míst, které reagují s čelní skupinou 
molekuly obsažené v rozpouštědle. Postupným vyvázáním molekul pohybujících se po 
povrchu substrátu dochází k postupnému uspořádávání molekul do homogenní samovolně 
seskupené monovrstvy. Jednotlivé molekuly ve vrstvě mezi sebou interagují pomocí slabých 
vazebných sil mezi alkylovými řetězci, jako jsou van der Waalsovy slabé vazebné interakce. 
Se studiem oblasti samovolně seskupených polymerních SA monovrstev souvisí také 
zjišťování jejich celistvosti a tloušťky za pomoci několika fyzikálních metod. Zejména pak 
měření kontaktního úhlu pro sledování stavu seskupení připravované monovrstvy. Dalšími 
metodami, které se na analýzu tenkých monovrstev používají jsou elipsometrie pro měření 




 2. TEORETICKÁ ČÁST 
2.1. SAMOVOLNĚ SESKUPENÉ MONOVRSTVY (SAM) 
 
Samovolně seskupené (SA, self-assembled) monovrstvy jsou molekulární seskupení, která 
vznikají samovolně ponořením vhodného substrátu do roztoku povrchově aktivního 
organického rozpouštědla. K získání těchto SA monovrstev se používá několika typů 
organických látek. Mezi samovolně seskupené vrstvy patří organokřemičitany na 
hydroxylových površích (SiO2 na Si, sklo), alkanthioly na zlatě (stříbru, mědi), dialkylsulfidy 
a dialkyldisulfidy na zlatě, alkoholy a aminy na platině a karboxylové kyseliny na Al2O3 a 
stříbru.[1] 
Z energetického hlediska se každá povrchově aktivní molekula dělí na tři části (Obr. 1): 
čelní skupina, alkylový řetězec a koncová skupina. Reakci čelní skupiny provází uvolnění 
většího množství energie – exotermický proces, ke kterému dochází při chemisorpci na 
povrch substrátu. Při přilnutí čelní skupiny na určité místo povrchu substrátu vznikne 
chemická vazba tvořená velmi silnými interakcemi molekula-substrát. Energie doprovázející 
chemisorpci jsou v řádech desítek kcal/mol, tj. asi 40 – 45 kcal/mol.[2] 
 
 
Obr. 1 Schematické znázornění  sil v SA monovrstvě 
 
Výsledkem exotermických interakcí mezi čelní skupinou a substrátem je snaha molekul 
zabrat všechna vazebná místa na povrchu substrátu a při tomto procesu se již adsorbované 
molekuly stlačují dohromady. Povrchově aktivní molekuly se pohybuji po povrchu substrátu 
(migruji), až do chvíle jejich přichycení (chemickému vyvázání) na povrch substrátu. 
Druhou částí molekuly je alkylový řetězec a energie spojená s van der Waalsovými 
interakcemi mezi řetězci je řádově několik (<10) kcal/mol. Je zřejmé, že samovolné seskupení 
amfifilních uhlovodíkových molekul nemůže být umožněno pouze interakcemi mezi 
alkylovými řetězci a z toho vyplývá prvotní důležitost chemisorpce. Jakmile molekuly 
zaberou místo na povrchu substrátu, začnou se organizovaně a hustěji seskupovat. Van der 
Waalsovy interakce jsou základní síly v případě jednoduchých alkylových řetězců. Na druhou 
stranu je možné do alkylových řetězců nasubstituovat polární skupiny, které vytvářejí 
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 elektrostatické síly velkého rozsahu a které jsou v některých případech energeticky důležitější 
než van der Waalsovy přitažlivé síly. 
Třetí (koncovou) částí u jednoduchých alkylových řetězců bývají methylové skupiny. 
Tyto povrchové skupiny jsou termicky neuspořádané při pokojové teplotě. Hodnota energie 
těchto vazeb se pohybuje kolem 0,7 kcal/mol. 
Seskupení povrchově aktivních molekul může nastat na styčné ploše rozpouštědla a  
substrátu  v důsledku chemisorpce. Struktura monovrstvy nemůže být stabilní, jestliže 
obsahuje defekty větší než několik málo průměrů molekuly. Takovéto struktury se mohou 
zhroutit buď na zcela neuspořádané nebo na systémy, kde jsou molekulární uspořádání 
zabudovaná do objemu sklovitého materiálu závislého na délce řetězce. 
Vhodným způsobem nánosu SA monovrstvy je použití alkoxysilanového koloidního 
roztoku, do kterého se ponoří keramický nebo skleněný substrát. Díky tomuto sol-gel procesu, 
který nevyžaduje žádné speciální materiály a toxické činidla, je možné připravit snadno 
jednoduchou SA vrstvu (Obr. 2). 
 
 
Obr. 2 Příprava SA monovrstvy za použití koloidního roztoku 
 
2.2. TYPY SAMOVOLNĚ SESKUPENÝCH MONOVRSTEV 
 
2.2.1. Monovrstvy mastných kyselin 
 
Jde o samovolně seskupené monovrstvy dlouhých řetězců amfifilního diacetylenu. Tyto 
alkylové řetězce nejsou za laboratorní teploty ve trans konfiguracích kvůli tepelnému pohybu. 
Proto tyto alkylové řetězce potřebují k dosažení trans izomerů rotační energii. Alkylové 
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 řetězce pod diacetylenem jsou ukotveny k povrchu a k π-systému a požadované rotační 
pohyby jsou tedy značně omezené. 
Na druhou stranu, jsou alkylové řetězce ukotveny pouze na jedné straně (k π-systému) a 
můžou jednoduše vytlačit vazby v gauche konfiguraci. Výsledkem je, že alkylové řetězce 
nad π-systémy jsou více uspořádané, než ty pod nimi. 
Připojení neuspořádaných (CH2)8 řetězců pod π-systém vyžaduje stabilizační energie a má 
za následek méně kompaktní seskupení. Další redukcí přitažlivých sil odstraněním pěti 
methylenových skupin z C13 řetězce dostaneme stav více připomínající stav kapalný. Údaje o 
smáčivosti dokazují, že monovrstvy na Al2O3 jsou daleko více upořádané než odpovídající 
vzorky na skle. 
 
2.2.2. Alkanthiolové monovrstvy na zlatě 
 
V roce 1983, Nuzzo a Allara publikovali, že dialkyldisulfidy vytváří orientované 
monovrstvy na zlatě. [3] Později zjistili, že sloučeniny obsahující síru se velmi silně vážou na 
povrch stříbra, mědi a platiny. Většina práce byla prováděna na zlatě za normálních vnějších 
podmínek, protože zlato nevytváří stabilní oxid. Nový čistý zlatý substrát je obvykle ponořen 
do zředěného roztoku (10-3 M) organického rozpouštědla obsahujícího organosírové 
sloučeniny. Časy ponoření do alkanthiolových roztoků se liší od několika minut do několika 
hodin, avšak u sulfidů a disulfidů je třeba nechat substrát ponořený i několik dnů. Výsledkem 
je celistvě seskupená monovrstva (Obr. 3).  
Uspořádané monovrstvy obsahující síru nebo fosfor mají silné interakce se zlatým 
substrátem a tím dochází ke vzniku pevně semknutých formací. Isonitril se váže na zlato, ale 
ve srovnání s triolovými nebo fosfinovými monovrstvami vytváří slabě uspořádané 
monovrstvy. Triolové skupiny se ze všech studovaných čelních skupin vážících se na zlatě 
váží na zlatý povrch nejsilnějšími interakcemi. 
 
 
Obr. 3 Alkanthiolová SA monovrstva na zlatě 
 
2.2.3. Organokřemičité monovrstvy 
 
Vznikají reakcí alkylsilanových derivátů (RSiX3, R2SiX2, R3SiX, X je chlor nebo alkoxy 
derivát, R uhlíkatý řetězec s různými funkčními skupinami – amino,…) na hydroxylových 





Obr. 4 SA monovrstva z alkyltrichlorsilanu na hydroxylovém povrchu 
 
2.2.4. SA monovrstvy obsahující aromatické skupiny 
 
Hlavním cílem použití SA vrstev je konstrukce multivrstev, s definovanými fyzikálními 
vlastnostmi. Jsou to vrstvy obsahující elektron donorové nebo akceptorové skupiny, 
nelineární optické chromophory (NLO chromophores), atd. Je zde potřeba sestavit a 
prostudovat postupně komplikovanější a zajímavější planárně-objemové π-systémy. Tato 
experimentální práce poskytuje systematické porozumění dvourozměrným modelům, na 
kterých je základní materiálová věda o SA monovrstvách založena. 
 
2.2.4.1. SA monovrstvy obsahující fenoxy skupiny 
 
Jde o přípravu monovrstev z trichlorsilanu obsahujících benzenové jádro jako funkční 
aromatickou skupinu. [4] 
 
 
Obr. 5 Sloučeniny s fenolovou skupinou 
 
Z výše uvedených sloučenin lze takové monovrstvy připravit, přičemž sloučenina 1 
formuje vrstvu velmi rychle (do 5 minut) a sloučeniny 2–4 vyžadují mnohonásobné ponoření 
k vytvoření nárůstu pokrytí, které je posouzeno elipsometrickým měřením a také měřením 
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 kontaktního úhlu. S ohledem na smáčivost vznikají obdobné monovrstvy jako jsou 
monovrstvy s alkylovými řetězci. Pomocí měření vrstev s využitím infračerveného záření je 
patrné, že řetězce s aromatickým jádrem jsou více skloněné a také se zvětšuje prostor mezi 
řetězci. V důsledku toho jsou  mezi sebou řetězce méně vázané van der Walsovými silami. 
 
2.2.4.2. SA monovrstvy obsahující sulfonovou skupinu 
 
Sulfonová skupina jako elektron akceptorová skupina najde využití v nelineárních 
optických materiálech. [5] Tato dvojfunkční skupina je důležitá a dovoluje vznik π-systémů 
v alkylovém řetězci a zároveň řídit počet methylenových jednotek v řetězci na obou stranách. 
Dochází ke vzniku polárních aromatických chromoforů u nichž je zkoumána smáčivost jejích 
povrchu, stejně jako její celistvé uspořádání. Na jejich přípravu se využívá sloučeniny 
zobrazené na Obr. 6. 
Z hlediska molárního povrchu se dosahuje v porovnání s OTS (oktadekatrichlorsilan) 70% 
pokrytí povrchu a dochází taky o 15o většímu odklonu alkylových řetězců. 
 
 
Obr. 6 Alkyltrichlorsilanový derivát obsahující v alkylovém řetězci aromatickou i sulfonovou skupinu 
 
2.2.5.  SA multivrstvy 
 
Formování je prostudováno převážně na MTST (methyl 23-trichlorosilyl-trikosanát) 
monovrstvách (Obr. 7). 
 
Obr. 7 Vytvoření monovrstvy s esterovým povrchem 
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U těchto monovrstev, lze dosáhnout opakováním stejného postupu, při kterém se dosáhne 
chemisorpce na MTST monovrstvu. 
Po vzniku monovrstvy, která je zakončená esterem, se za pomoci činidla LiAlH4 dosáhne 
povrchu zakončeného OH skupinou a na tyto skupiny se adsorbují další molekuly MTST, 
které vytvoří další vrstvu a tak se celý postup opakuje (Obr. 8). 
 
 
Obr. 8 Vytvoření SA multivrstvy 
 
Sleduje se souvislost mezi tloušťkou vrstev a jejich počtem (Obr. 9). Se vzrůstajícím 
počtem vrstev se hůře stanovuje tloušťka celé multivrstvy a narůstá relativní odchylka měření 
od ±1Å pro první monovrstvy až po ±8Å pro 20 vrstev. S růstem multivrstvy vzrůstá také její 
neuspořádanost a větší nestabilita multivrstvy. Při 20–25 vrstvách jsou ještě vrstvy blízce 
uspořádané a adsorpce se dosahuje dobře.  
Závěrem lze říci, že výsledky z přípravy SA monovrstev připravených 
z alkyltrichlorsilanových derivátů jsou povzbudivé pro výrobu vrstevnatých struktur. 
Nicméně, je třeba dále studovat vliv molekulární struktury na kompaktnost a uspořádání 
monovrstev a rozsah defektů v dvourozměrných seskupených systémech. 
Studiem obsahu chromoforů (barviv), které jsou zabudované v alkylových řetězcích, bylo 
zjištěno, že zde nastává problém s adsorpcí nečistot. Přirozeně se nečistoty objevují v procesu 




Obr. 9 Závislost tloušťky filmu na počtu jednotlivých vrstev 
 
2.3. ORGANOKŘEMIČITÉ MONOVRSTVY 
 
Typickou přípravou těchto monovrstev je nanesení alkyltrichlorsilanu v roztoku 
organického rozpouštědla na čištěný křemíkový „wafer“ (destička) používaný jako substrát. 
Substrát je ponořený v roztoku alkylchlorsilanu o koncentraci 5 x 10-3 M (ve směsi 80/20 
Isopar-G/CCl4) na 2-3 minuty. Po vytažení je vrstva opláchnuta methanolem, destilovanou 
vodou a sušena v proudu dusíku. Potažení substrátu monovrstvou se okamžitě projeví na 
drastické změně smáčivosti povrchu. Čistý křemíkový povrch má hydrofilní vlastnosti a je 
vodou smáčivý. Oproti tomu vzniklá monovrstva má charakter hydrofobní a tudíž potažený 
povrch je nesmáčivý (úhel smáčivosti vodou je vyšší než 90°). 
Během adsorpce vazby Si-Cl reagují s OH skupinami, jenž jsou adsorbovány na 
hydrofilním povrchu substrátu, za vzniku sítě Si-O-Si vazeb. Výsledky rentgenové 
fotoelektronové spektroskopie potvrzují, že dojde k vyvázání všech skupin SiCl3 a žádný 
chlor již není na povrchu v monovrstvě detekován. Každá molekula je silně vázána na 
všechny ostatní a k povrchu substrátu. Je tak vytvořena pevná formace monovrstvy 
polysiloxanu, připojeného k povrchu substrátu silanolovými vazbami (Si-O-Si). 
 
2.3.1. Kinetika seskupování alkylchlorsilanových monovrstev 
 
Kinetika SA monovrstev je důležitá pro vypracování postupu přípravy 
reprodukovatelných, kompaktních a celistvých monovrstev. Kinetika formace dlouhých 
alkylových řetězců byla zkoumána (Wasserman, obr. 10) na vrstvách připravených z 0,01 M 
roztoku tetradekyltrichlorsilanu v hexadekanu při 20 °C a 30% procentní vlhkosti a nárůst 




 Obr. 10 Kinetika růstu tridekatrichorsilanových monovrstev při 20 °C a 30% relativní vlhkosti 
A. Růst kontaktního úhlu vody a hexadekanu 
B. tloušťka měřená elipsometrií 
 
K odhadu tloušťky vrstvy bylo použito elipsometrie a k ověření povrchové struktury bylo 
provedeno měření kontaktního úhlu. Bylo zjištěno, že po dobu prvních deseti minut 
samovolného seskupování monovrstvy dochází k růstu hodnoty kontaktního úhlu a po dobu 
40 minut dochází k nárůstu tloušťky monovrstvy, která je měřená elipsometricky. 
 
2.3.2. Stabilita samovolně seskupených monovrstev 
 
SA monovrstvy z alkyltrichlorsilanu jsou tvořeny polysiloxanovým hlavním řetězcem 
pevně vázaným k povrchu substrátu. Tyto monovrstvy jsou významně chemicky stabilní 
v prostředí organických rozpouštědel a kyselin. Degradace monovrstvy nebyla patrná ani po 
44 hodinách. Naproti tomu působení těchto látek v zásaditém roztoku vede ke značnému 
narušení monovrstvy. Okamžitě po ponoření substrátu zaregistrujeme jistou ztrátu materiálu a 
po 80 minutách je odstraněno 50% vrstvy. Dlouhý kontaktní čas ukazuje poleptání 




 Obr. 11 Chemická stabilita tridekatrichlorsilanových vrstev na křemíkovém substrátu při působení 0,1 N HCl 
a 0.1 N NaOH při 20 °C 
A.  Kontaktní úhel pro vodu (horní) a hexadekan (spodní) 
B. Elipsometricky měřená tloušťka 
 
Při zjišťování tepelné stability u SA monovrstev připravených z OTS 
(oktadekatrichlorsilanu) na hliníkovém substrátu se monovrstva zahřála na 125 °C a zpět 
ochladila na pokojovou teplotu. Při přeměření kontaktních úhlů hydrofobních (voda) 
i hydrofilních (hexadekan) kontaktních úhlů, se ukázalo, že došlo k jejich zmenšení, 
což dokazuje tabulka (Tab. 1). 
 





 2.3.3 Struktura samovolně seskupených monovrstev 
 
Už víme, že alkylchlorsilanové SA monovrstvy jsou vědecky chápány jako uspořádané 
a pevně semknuté molekuly na povrchu substrátu. Teď se budeme zabývat uspořádáním na 
rozhranní  monovrstva-substrát, což je stále otevřená problematika. 
Malé molekulární náklony OTS (oktadekatrichlorsilan) (< 15o) v SA monovrstvách a 
rovněž jejich stabilita, nasvědčují, že polysiloxanové struktury v některých formách (lineární 
a/nebo cyklické) mají vazebné uspořádání na povrchu. Oligomerické jednotky trichlorsilanu 
v roztoku se budou rychleji adsorbovat na povrch než monomerické jednotky téže látky (byť 
částečně hydrolyzované). 
Velmi důležitá je konformace polymeru. Obr. 12 znázorňuje možný cyklický trimer (v 
řetězové konformaci), kde alkylové řetězce jsou propojeny v axiální pozici (vlevo) nebo 
ekvatoriálních pozicích (vpravo) U axiálního izomeru jsou Si–O vazby v pozici ekvatoriální a 
proto připojení k jiným polymerům, tak jako k povrchovým skupinám Si–OH, je snadné a 
nevyžaduje významnější deformace skupin okolo atomů Si. 
 
Obr. 12 Siloxanové trimery, vlevo alkylové řetězce v axiální a vpravo v ekvatoriální pozici 
 
Naproti tomu u ekvatoriálního izomeru jsou Si–O vazby v pozici axiální, a tak jak 
zesíťování, tak i chemisorpce na povrch je doprovázena několika deformacemi skupin v okolí 
atomu Si. Ve skutečnosti je roztok složený z těchto dvou možných konformací. Ale z měření 
je patrné, že alkylové řetězce se propojují více v axiální poloze (Obr. 13). 
 
Obr. 13 Uspořádání povrchu monovrstva-substrát u polysiloxanové struktury, axiálně orientované alkylové 
řetězce a ekvatoriální propojení přes Si–O vazby se substrátem 
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 Domníváme se, že tyto dva izomery mohou mít různou adsorpční kinetiku. Více je 
preferován axiální izomer, protože u ekvatoriálního izomeru jsou hydrofilní siloxanové vazby 
skryté před hydrofilním SiO2 povrchem. Když se tyto trimery spojují dohromady,  vzniká 
polysiloxanová struktura, ve které jsou alkylové řetězce v axiální pozici. Není jasné jaký vliv 
má koncentrace Si–OH skupin na povrchu substrátu na zhuštění a uspořádání 
alkylchlorsilanových monovrstev. 
Uvádějí se dva typy modelů neucelených monovrstev a to ostrůvkový, kdy se monovrstva 
skládá z několika pevně sevřených uspořádání, které je místy přerušováno, a rovnoměrný 
model, kdy je monovrstva po celém povrchu. V tekuté struktuře je monovrstva tensí než se 
objevuje v již kompletně utvořené monovrstvě. Trichlorsilanové monovrstvy jsem méně 
uspořádané než alkanthiolové vrstvy na zlatě. 
Alkyltrichlorsilanové molekuly a siloxanové oligomery se sorbují na povrch a jsou 
připravené zakotvit (provést chemisorpci) a při dalším adsorbování se molekuly zhušťují 
začínají tvořit dvou-dimenzionální uspořádání. Jestliže se však monovstrva rychle vyváže na 
substrát, mohou vzniknout četné defekty. Chemická reakce na povrchu je vratná a některé 
defekty mohou být odstraněny v závislosti na kinetice zpětné reakce. Opravný mechanismus 
by měl probíhat velmi pomalu, protože každá uspořádaná molekula je závislá na počtu vazeb. 
 
2.3.5. Aplikace samovolně seskupených vrstev 
 
SA monovrstvy nacházejí uplatnění v celé řadě fyzikálních technologií. Zejména 
v nelineární optice, molekulární elektronice a planární technologii. U nelineární optiky se 
využívá možnosti zabudování chromoforu do alkylových řetězců za vzniku vrstvy 
polarizovantelných dipólů.  
Díky možnosti techniky přípravy SA vrstev, lze do alkylového řetězce v multivrstvě 
zabudovat elektron-donorové a elektron-akceptorové skupiny, které díky přesné a pravidelné 
vzdálenosti umožňují výměnu elektronů při optické excitaci. Čehož lze využít u posuvných 
paměťových registrů. [8] 
SA monovrstvy lze použít také jako dielektrickou vrstvu v organických tranzistorech, díky 
jejich nízké tloušťce a vysoké dielektrické konstantě při nízkém napětí. Uspořádané 
samovolně seskupené vrstvy mohou být použity jako nejtenčí možné vysoce kvalitní 
dielektrické vrstvy. [9]  
 
2.4. ANALÝZA VLASTNOSTÍ VRSTEV 
 
Při studiu vlastností tenkých polymerních monovrstev nás zajímají jak vlastnosti povrchu, 
tak také vlastnosti objemu vrstev. Na měření tloušťky a celistvosti právě připravených 
monovrstev používáme elipsometrii a z hlediska povrchových vlastností, jako jsou 
smáčivostní charakteristiky, povrchová energie, celistvost a uspořádanost monovrstvy, je 




 2.4.1. Měření tloušťky 
 
Na měření tloušťky a indexu lomu ultratenkých homogenních vrstev se používá 
elipsometrie. Když plošně polarizované světlo dopadá na povrch vrstvy pod určitým úhlem, 
dochází k rozkladu na rovnoběžně a kolmo polarizované komponenty (s- a p-polarizované 
světlo). Tyto komponenty jsou odraženy různě, tj. amplituda a fáze obou komponent je 
změněny. Když jsou s- a p-polarizované odražené světelné svazky sloučeny, vznikne elipticky 
polarizované světlo. Elipsometrie tohoto jevu využívá k určení tloušťky přechodové oblasti 
měřením poměru r mezi rs a rp, odrazovými koeficienty s- a p-polarizovaného světla. 
Typický elipsometr (Obr. 14) využívá monochromatické plošně polarizované záření 
dopadající na povrch vzorku. Kompenzátor mění odražený elipticky polarizovaný svazek na 
plošně polarizovaný (a = úhel polarizace) a analyzátor určuje velikost úhlu a, kterým 
kompenzátor polarizoval svazek. 
 
Obr. 14 Schéma elipsometru 
 
Elipsometricky můžeme určit jak tloušťku, tak také index lomu vrstvy. Organické 
monovrstvy mívají obvykle hodnotu indexu lomu (nf) ~1.50. [10] Tato hodnota indexu lomu 
je použitelná převážně pro alkanthiolové vrstvy na zlatě, jejichž řetězce jsou stejně dlouhé 
nebo delší než C10. Přítomnost kovových iontů zvyšuje polaritu materiálu a lze naměřit vyšší 
index lomu (nf  > 1.50). U mono vrstev s kratším řetězcem než C10 je možné získat index lomu 
menší než 1.50. 
 
2.4.2. Rentgenová fotoelektronová spektroskopie (XPS) 
 
Podstatou metody je fotoelektrický jev pozorovaný již 1887 Hertzem a teoretické základy 
položil v roce 1905 Einstein. Při rentgenové fotoelektronové spektroskopii se vzorek ozáří 
monochromatickým rentgenovým zářením a měří se vlastnosti elektronů emitovaných 
z povrchu. Energetická bilance je dána vztahem: 
KB EEh +=ν , 
kde hν je energie fotonů budícího záření budicího záření, EB je vazebná energie elektronu ve 
vzorku a EK je energie emitovaného elektronu. 
Budicí záření proniká do hloubky řádově mikrometrů. Úniková hloubka  emitovaných 
fotoelektronů, a i tedy tloušťka analyzované vrstvy, je podstatně menší a činí 1-5 nm. 
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 Kvůli přirozené vysoké pronikavosti rentgenového záření a pomocí speciální techniky, lze 
zvýraznit rozmístění atomů v rozdílných hloubkách vrstvy. Rentgenové záření se směřuje pod 
elevačním úhlem na povrch pro zvýraznění atomů a prostuduje se fotoelektronová 
spektroskopie jako funkce úhlu vylétajícího elektronu, čímž zjistíme rozložení atomů ve 
vrstvě. 
Hodnoty vazebných energií různých prvků se liší a každý prvek tak poskytuje 
v elektronovém spektru sérii linií s charakteristickými hodnotami vazebných energií, což 
umožňuje jejich identifikaci. Intenzita fotoelektronového toku umožňuje kvantitativní 
prvkovou analýzu složení povrchu.  
Metoda XPS je tedy povrchově selektivní metodou. Ze spekter zaznamenaných při 
různých úhlech detekce elektronů lze získat informace o rozložení prvků ve směru kolmém 
k povrchu. 
Experimenty při níž dochází ke studiu úhlu, pod kterým vylétají emitované elektrony, jsou 
důležité pro měření vnitřních vlastností tenkých vrstev. Tyto experimenty pomáhají ke zjištění 
hloubkové struktury vrstev. [11] 
 
 
Obr. 15 Schéma XPS 
 
2.4.3. Řádkovací elektronová mikroskopie (SEM) 
 
SEM využívá intenzitu sekundárních elektronů s obvykle širokou energetickou distribucí.. 
Některé tyto elektrony rekombinují s ionty na povrchu a výsledkem je vyzáření fotonů. 
Metoda SEM se široce využívá pro zobrazení morfologie, děr a defektů organických povrchů. 
Kontrast je dán různou emisivitou sekundárních elektronů z malých povrchových oblastí 
interakčního objemu vlivem morfologie povrchu. 
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 2.4.4. Mikroskopie atomových sil (ATM) 
 
Vzorek je zkoumán hrotem (křemík, nitrid křemíku o průměru 5-20 nm), který je pevně 
připevněný na raménku. Metoda AFM je založena na detekci změn mezi tímto hrotem a 
povrchem vzorku se změnou vzdálenosti hrotu od povrchu (obr. 16). Odchylky polohy hrotu 
jsou často sledovány opticky z výchylky laserového svazku detekované fotodiodou. 
 
 
Obr. 16 Schematické znázornění AFM přístroje 
 
Využívá se na atomární rozlišení vodivých i nevodivých vzorků. AFM využívá kontaktní 
mód, který může být použit také pro sledování tribologickych vlastností povrchu (tření, 
adheze). Kontaktní mód využívá dva režimy – konstantní výšky nebo konstantní síly. 
Bezkontaktní mód využívá změn rezonanční frekvence raménka se vzdáleností od povrchu. 
Měříme vychýlení raménka, ke kterému dojde při interakci hrotu s atomy na povrchu, a 
tím stanovíme morfologii, případně defekty na povrchu vzorku. Atomy ve špičce hrotu 
interagují s atomy na povrchu vzorku a výsledkem jsou odpudivé (měření v kontaktním 
módu) nebo přitažlivé (měření v bezkontaktním módu) síly odkloňující raménko. AFM 
umožňuje analyzovat paralelně uspořádané molekuly místo vedle místa a v souladu 
s předpokladem pěvně sevřených prostorů alkylových řetězců uspořádané monovrstvy. [11] 
 
2.4.5. Měření kontaktního úhlu 
 
Kvalita stabilní monovrstvy nebo multivrstvy může být zhodnocena pomocí 
smáčivostních měření. Pomocí kapky kapaliny nanesené na povrch měřené monovrstvy, 
zaujme podle povrchové energie takového povrchu nějaký tvar. Tento tvar lze vyhodnotit na 
základě měření kontaktního úhlu, určí se jestli daná kapalina povrch smáčí a z hodnoty 
kontaktního úhlu jde také určit patřičná povrchová energie monovrstvy.  Lze zjistit adhezní 
práci, Wa, která  je rovna součtu meziplošného napětí γ. To je definované jako součet napětí 
na rozhranní kapalina-pára (LV), pára-pevná fáze (SV) a kapalina-pevná fáze (SL).  
 
 SLLVSV γγγ −+=aW      (1) 
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Když kapalina nesmáčí povrch dokonale, je měřitelný kontaktní úhel θ, což je kontaktní 
úhel, který svírá profil kapky s povrchem monovrstvy. Typický příklad je kontaktní úhel vody 
(θ = 111°–115°) a hexadakanu (θ = 45°–46°) s povrchem tvořeným methylovými skupinami 
(oktatrichlorasilan). 
 
Obr. 17 Zobrazení kontaktního úhlu na methylenovém povrchu: a) pro vodu; b) pro hexadekan 
 
 Uvažujeme-li zdánlivé posunutí kontaktní oblasti mezi kapalinou a povrchem, je povrch 
smáčený i v přidané oblasti. 
 
 
Obr. 18 Uvažované posunutí smáčené oblasti 
 
Získáme povrchové energie a zdánlivou práci: 
 
• vzrůst povrchového napětí mezi kapalnou a pevnou fází = SLγ  
• snížení povrchového napětí mezi pevnou fází a plynnou fází = SVγ  
• vzrůst povrchového napětí mezi kapalnou a plynnou fází = θγ cosLV  
Výsledkem úvahy je rovnice, která popisuje vztah mezi volnou energií povrchu a 
kontaktním úhlem θ za ideálních podmínek pro systém v rovnováze a tato rovnice je známa 
jako Youngova rovnice. 
 
SLSVLV cos γγθγ −=      (2) 
 
Kontaktní úhel kapky na povrchu je výsledkem kohezních (soudržných) sil kapaliny a 
adhezních (přilnavých) sil mezi pevnou a kapalnou fází. Jestliže je kontaktní úhel 180° mezi 
kapalinou a pevnou fází nejsou žádné interakce a vzájemné působení a naopak při kontaktním 
úhlu 0° vzrůstá vzájemné působení a kapka je po povrchu rozprostřena. 
Pokaždé, když přidáme kapku na povrch, vytvoří se nová rovnováha. A postupným 
měřením získáváme hysterezí křivku a minimální a maximální kontaktní úhel. Takto 
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 proměříme celistvost a sevřenost monovrstvy, která je zkoumána. Výsledky statisticky 
vyhodnotíme. 
 
2.5. METODY STANOVENÍ VOLNÉ POVRCHOVÉ ENERGIE 
2.5.1. Metoda geometrického průměru (Owens-Wendt) 
 
Tato teorie je založena na kontaktních úhlech dvou různých testovacích kapalin a rovnici 
geometrického průměru. Použití metody je preferováno pro vysoce energetické povrchy. 
Owens a Wendt navrhli rozdělení celkové povrchové energie pevné látky a kapaliny na 
dvě komponenty – komponentu disperzních sil γ d a komponentu vodíkové vazby γ h. 
Komponenta vodíkové vazby zahrnuje jak akceptorový, tak i donorový charakter vazby.  
Interakční energie nedisperzních sil na rozhranní je vyčíslena a zahrnuta jako geometrický 
průměr nedisperzních sil pevné látky a kapaliny.[12] 
Rovnice rozšiřující Fowkesovu rovnici: 
 ( )hLhSdLdSLSSL γγγγγγγ +⋅−+= 2  (3) 
Kombinací této rovnice s Duprého formulací získáme: 
 ( ) ( )hLhSdLdSL γγγγγθ +⋅=⋅+ 2cos1  (4) 
Kaelble přepsal k rovnici geometrické průměry polárních komponent γ p: 
 ( )pLpSdLdSLSSL γγγγγγγ +⋅−+= 2  (5) 
Povrchové napětí a jeho dvě neznámé komponenty mohou být spočítány z rovnovážného 
kontaktního úhlu dvou různých kapalin na povrchu. Voda a dijodmethan jsou těmito 
vhodnými kapalinami. 
2.5.2. Metoda harmonického průměru (Wu) 
 
Tato metoda využívá kontaktního úhlu dvou testovacích kapalin a rovnice harmonického 
průměru. Tato metoda je velmi preferovaná a přesná.[12] 
Tak jako předchozí Owens–Wendt metoda je tato metoda vyjádřená součtem disperzních 
(nepolárních) γ d a polárních γ p komponent volné povrchové energie. Zde jsou pro 
zjednodušení kombinovány různé polární interakce (včetně dipólové energie:  síly 
Keesomomi dipól-dipól a Debyeho dipól-indukovaný dipól; indukovaná energie; vodíková 
vazba) v jeden polární termín. 






















+⋅= 2  (7) 





















γγγγγ 4  (8) 
Finální formulaci pro volnou povrchovou energii je spojení Duprého a Dupré-Youngovy 
rovnice: 




















γγγθ 4cos1  (9) 
Znovu získáváme systém dvou rovnic a dvou neznámých, což vyžaduje opět měření 
rovnovážného kontaktního úhlu dvou různých testovacích kapalin, vody a dijodomethanu. 
Empirická pozorování vypovídají, že metoda harmonického průměru je vhodná pro polymery 
a nízko energetické materiály.  
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 3. EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
 
V experimentální části jsem se zaměřil na ověření reprodukovatelnosti přípravy SA 
monovrstev z vinyltriethoxysilanu (VTES, čistota ≥ 98%, Fluka) a vinyltrichlorsilanu (VTCS, 
čistota ≥ 97%, Sigma-Aldrich) na skleněném substrátu (podložní sklíčka, 1.0 × 26 × 38 mm3, 
index lomu n = 1.518, Knittel Gläser, Německo) a na křemíkovém substrátu (IČ transparentní, 
1.0 × 21 × 33 mm3, nečistoty: 6,9 – 8,9·1017 At.cm-3, ON Semiconductor, ČR). K ověření 
růstu SA vrstvy bylo použito měření kontaktního úhlu testovacích kapalin (deionizovaná 
voda, dijodmethan) na přístroji k měření kontaktního úhlu (OCA 10, DataPhysics). 
Po ověření reprodukovatelnosti přípravy SA vrstev při různých dobách depozice (1 s, 10 s, 
1 min, 10 min, 30 min, 60 min) byly vytvořeny časové závislosti nárůstu kontaktního úhlu 
testovacích kapalin na různé době depozice. Byla stanovena volná povrchová energie vrstev 
podle Wu a Owens-Wendt pro různé doby depozice pomocí programu Software SCA20 pro 
Windows 9x/NT, ve kterém byly také vyhodnocovány hodnoty kontaktních úhlů. 
Také byly připraveny 4 série vzorků časových závislostí na době depozice (čistý substrát, 
1 s, 1 min, 10 min, 30 min, 60 min depozice) SA vrstev VTCS na křemíkovém substrátu pro 
další analýzy vzniklé SA vrstvy. První série byla použita na ověření kontaktního úhlu vody při 
různých dobách depozice a další tři série, byly předány k elipsometrické analýze tloušťky SA 
vrstvy, AFM analýze povrchu a XPS analýze složení povrchu SA vrstvy. 
Na čištění substrátů jsem použil metodu čištění pomocí „Piranha solution“, jenž se po 
následném ověření čistoty povrchu (měření kontaktního úhlu) osvědčil jako vhodný způsob 
čistění skleněných a křemíkových substrátů od organických nečistot. 
Vrstvy jsem připravoval v 0,5 hmot.% roztoku povrchově aktivního monomeru (VTES, 
VTCS), do kterého jsem na stanovenou dobu očištěné substráty vkládal. Velmi důležitou částí 
postupu je také zajištění odstranění vody z vrstvy (sušení), aniž by došlo k jejímu narušení. 
Vzorky se samovolně seskupenou vrstvou jsem sušil 1 hodinu v sušárně (Venticell, typ 
55, BMT–Brněnská medicínská technika a.s., Česká republika) při teplotě 30 °C, vyšší než 
byla teplota laboratoře (25°C) a následně před dalším měřením jsem vzorky uložil 
do exsikátoru. Po přesné době sušení jsem vzorek umístil do exsikátoru, aby mohl být použit 
na měření kontaktního úhlu. 
V laboratoři jsem pracoval podle bezpečnostních pokynů v ochranných pomůckách. 
Rukavice a upravenou pinzetu, na lepší manipulaci se vzorky, jsem používal, abych zabránil 
znečištění substrátů a připravených vzorků. Vzorky byly čištěny a nanášeny při teplotě 
laboratoře (25 °C).  
 
3.1. PŘÍPRAVA A ČIŠTĚNÍ SKLENĚNÉHO SUBSTRÁTU 
 
Na čištění substrátů jsem použil metodu čištění pomoci „Piranha solution“, což je směs 
kyseliny sírové (H2SO4 96% p.a., Lach-ner, s.r.o.) a peroxidu vodíku (H2O2 30% p.a., 
Lach-ner, s.r.o.), kdy smícháním kyseliny a peroxidu v určitém poměru vznikne agresivní 
směs, která se používána odstranění organických nečistot na skleněném či křemíkovém 
substrátu. 
Účinnost „Piranha solution“ spočívá v odstranění organických nečistot díky dvěma 
procesům, které pracují na rozdílném principu. První a rychlejší proces je odstranění vodíku a 
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 okysličovadel z vody účinkem koncentrované kyseliny sírové. Tento proces je efektem silné 
hydratační schopnosti kyseliny sírové , což je termodynamický děj se změnou enthalpie - 
880 kJ/mol. Tento silný dehydratační účinek, spíše než kyselost sama o sobě, dělá tuto 
kyselinu a potažmo i „Piranha solution“ tak účinným oxidačním činidlem. Dehydratační 
proces je sám o sobě schopen díky rychlému průběhu způsobit karbonizaci běžných 
organických materiálů, zvláště sacharidů. Díky prudkosti reakce prvního procesu, získal taky 
tento roztok své jméno. Druhý a daleko zajímavější krok je enormní posílení působení 
oxidačního účinku peroxidu vodíku, do tak agresivní formy, že je schopen rozpouštět i 
elementární uhlík. Toto posílení je způsobeno jak dehydratací, tak vznikem oxoniového, 
hydrogensíranového iontu a atomárního kyslíku: 
 
H2SO4 + H2O2 → H3O+ + HSO4- + O 
 
Právě vznik atomárního kyslíku umožní „Piranha solution“ rozpustit i elementární uhlík. 
Konečným efektem účinnosti roztoku je vysoká kyselost. [13] 
Použil jsem poměr H2SO4/H2O2 (70/30) a do takhle namíchané směsi jsem vložil při 
teplotě 120 °C skleněné substráty na 30 minut. Čistící směs (200 ml) byla opatrně za stálého 
míchání připravena nalitím 140 ml koncentrované kyseliny sírové (H2SO4 96% p.a., Lach-ner, 
s.r.o.) do 60 ml peroxidu vodíku (H2O2 30% p.a., Lach-ner, s.r.o.). Celá směs byla v umístěna 
v kádince (400 ml) do aparatury s teploměrem a ohřívačem. Substráty byly umístěny ve 
skleněném přípravku ve skleněné kádince tak, aby se nedotýkaly a mohly být dobře očištěny. 
Po použití  „Piranha solution“ jsem substráty opláchnul postupně v připravených 
kádinkách s deionizovanou vodou, technickým ethanolem (čistota 94%, Dorapis) a acetonem 
(p.a. čistota 99,5%, Penta) v uvedeném pořadí. Opláchnutý substrát jsem sušil v redukční části 
plamene. [14] 
Po této proceduře byla měřením kontaktního úhlu ověřena čistota takto připravených 
substrátů a tyto byly následně umístěny do depoziční kádinky z roztokem povrchově aktivní 
látky. 
 
3.2. PŘÍPRAVA A ČIŠTĚNÍ KŘEMÍKOVÉHO SUBSTRÁTU 
 
Typickým postupem je čištění křemíkového waferu ve směsi 30% H2O2 a koncentrované 
H2SO4 (30:70) při teplotě 90 °C po dobu 30 minut. [15] Po očištění „Piranha solution“ jsem 
substráty opláchnul postupně v připravených kádinkách s deionizovanou vodou, technickým 
ethanolem (čistota 94%, Dorapis) a acetonem (p.a. čistota 99,5%, Penta) v uvedeném pořadí. 
Roztok H2O2 v H2SO4 („piranha solution“) je velmi silným oxidantem a prudce reaguje 
s mnoha organickými materiály a musí s ním být zacházeno s extremní opatrností. 
Wasserman a spol. zjistili, že očištěný křemíkový substrát může být uložen pod čistou 
vodou až 48 hodin a stále si udrží vysokou hydrofilitu. [16] 
Dle Carima a spol. ošetření pomocí „piranha solution“ vytvoří substráty s SiO2 
povrchem [17] a s koncentrací Si–OH skupin ~5 × 1014 na cm2 [18, 19]. Tato koncentrace OH 
skupin je přibližně stejná jako počet alkylových řetězců, který může být seskupen na 1 cm2 
(za předpokladu ~20 Å2 na alkylový řetězec). 
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 3.3. HYDROLÝZA ROZTOKU VINYLTRIETHOXYSILANU 
 
Připravil jsem 0,51 ± 0,02 hmot.% roztok vinyltriethoxysilanu (VTES, čistota ≥ 98%, 
Fluka), tak, že jsem navážil 0,2098 ± 0,0069 gramu VTES a přilil 50 ml hexadekanu, 
použitého jako rozpouštědla. Hmotnost VTES a celkového roztoku jsem zvážil na 
analytických váhách a pak dopočítal průměrnou hodnotu hmotnostních procent depozičního 
roztoku. Roztok jsem pomocí magnetické míchačky hydrolyzoval v erlenmayerově baňce 
z polypropylenu (KARTELL - S. p. A. T. S. 1461, 125 ml) po dobu 15 minut. 
Po hydrolýze jsem na stanovenou dobu umístil do roztoku připravený a osušený substrát. 
Po té jsem substrát s předpokládanou vrstvou vytáhl upravenou pinzetou a po oplachu 
v kádince ethanolem (Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck), jsem substrát umístil 
do připravené sušárny (Venticell, typ 55, BMT–Brněnská medicínská technika a.s., Česká 
republika) na 60 minut. Vysušený vzorek jsem uložil do exsikátoru. 
Na Obr. 19 na další straně je znázorněna hydrolýza, chemisorpce a kondenzace povrchově 
aktivního silanolu, pro vinyltriethoxysilan je R-vinyl, X-ethoxy skupina. 
 
Obr. 19 (a) Hydrolýza; (b) Chemisorpce; (c) Kondenzace  
R-vinyl; X-ethoxy skupina 
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 3.4. HYDROLÝZA ROZTOKU VINYLTRICHLORSILANU 
 
Připravil jsem 0,50 ± 0,02 hmot.% roztok vinyltrichlorsilanu (VTCS, čistota ≥ 97%, 
Sigma-Aldrich), tak, že jsem navážil 0,2150 ± 0,0249 gramu VTES a 50 ml hexadekanu, 
použitého jako rozpouštědla. 
Hmotnost VTES a celkového roztoku jsem zvážil na analytických váhách a pak dopočítal 
průměrnou hodnotu hmotnostních procent depozičního roztoku. Roztok jsem pomocí 
magnetické míchačky hydrolyzoval v erlenmayerově baňce z polypropylenu (KARTELL - S. 
p. A. T. S. 1461, 125 ml) po dobu 15 minut. 
Po hydrolýze jsem na stanovenou dobu umístil do roztoku připravený a osušený substrát. 
Po té jsem substrát s předpokládanou vrstvou vytáhl upravenou pinzetou a po oplachu 
v kádince ethanolem (Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck), jsem substrát umístil 
do připravené sušárny na 60 minut. Vysušený vzorek jsem uložil do exsikátoru. 
 
3.5. SCHÉMA PŘÍPRAVY SAMOVOLNĚ SESKUPENÉ MONOVRSTVY 
 
 
Obr. 20 Schéma laboratorní přípravy 
 
Substrát je vložen do roztoku povrchově aktivní látky, která se adsorbuje na jeho povrchu 
procesem samovolného seskupování monovrstvu. Dochází k chemisorpci dlouhých řetězců 
amfifilních molekul na povrchu. [20] 
Na tento způsob přípravy monovrstvy jsem použil velmi čistý vinyltriethoxysilan 
(čistota ≥ 98%, Fluka) a vinyltrichlorsilan (čistota ≥ 97%, Sigma-Aldrich). Povrchově aktivní 
monomer jsem hydrolyzoval v hexadekanu (n-hexadekan pro syntézu, čistota 99,9%, Merck) 
a pak jsem takto připravený hydrolyzovaný roztok přelil do depoziční nádoby, kam jsem 
vložil připravené očištěné substráty. 
Použil jsem dva druhy substrátů – skleněný substrát (podložní sklíčka, 1.0 × 26 × 38 mm3, 
index lomu n = 1.518, Knittel Gläser, Německo) a křemíkový substrát (IČ transparentní, 1.0 × 
21 × 33 mm3 nebo 1.0 × 10 × 10 mm3, nečistoty: 6,9 – 8,9·1017 At.cm-3, ON Semiconductor, 
ČR). Velké křemíkové substráty sloužily k ověření reprudukovatelnosti a časového nárůstu 
kontaktního úhlu při různé době depozice. Malé substráty byly připraveny kvůli dalším 
metodám analýzy SA vrstev (elipsometrie, AFM, XPS). 
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 Pro dobu depozice na charakterizaci nárůstu kontaktního úhlu byly zvoleny doby depozice 
– 1 s, 10 s, 1 min, 10 min, 30 min, 60 min. A výsledky jsou porovnány v grafech uvedených 
ve výsledkové části. 
Po depozici byly vzorky opláchnuty po dobu 10 sekund v polypropylenové kádince 
s čistým ethanolem (Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck), z důvodu odstranění 
nepřichycených molekul povrchově aktivního monomeru, a umístěny na dobu 60 minut do 
sušárny (Venticell, typ 55, BMT–Brněnská medicínská technika a.s., Česká republika) při 
30 °C. 
Všechny vzorky po očištění a po depozici byly po ušušení umístěny do eksikátoru, aby 
nedošlo k rychlé degradaci připravených vrstev a v případě potřeby mohly být vzorky dále 
zkoumány. 
 
3.6. ANALÝZA SAMOVOLNĚ SESKUPENÝCH VRSTEV 
 
3.6.1. Měření kontaktního úhlu 
 
Měření kontaktního úhlu na připravených vzorcích samovolně seskupených vrstev na 
přístroji na měření kontaktního úhlu (OCA 10, DataPhysics). Tato „kapkovací“ metoda 
používá přímého měření kapky testovací kapaliny na povrchu vzorku. 
Při použití minimálně dvou různých testovacích kapalin (např. deionizovaná voda 
a dijodmethan), lze také vypočítat povrchové napětí. 
Na přístroji OCA 10 (Obr. 21) lze pouze statický kontaktní úhel, kdy je kapka na rovném 
nebo nakloněném povrchu. Získaná měření jsou statické hodnoty kontaktního úhlu, volné 
povrchové energie a její disperzní i polární části. Výsledné kontaktní úhly a povrchové napětí 
se počítá pomocí programu DataPhysics (SCA 20 pro Windows 9x/NT). 
 
 
Obr. 21 Přístroj OCA 10, DataPhysics 
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 Samotné měření vzorku probíhá tak, že je vzorek umístěn na pracovní stolek s možností 
posunu ve třech osách. Pomocí jehly napojené na dávkovač s měřící kapalinou, ovládaný 
mikrometrickým šroubem, je na špičce jehly vytvořena kapka definovaného objemu, jenž je 
potom posuvem stolku nahoru nanesena na vzorek. Celý proces je zaznamenávám do počítače 
pomocí digitálního fotoaparátu se zvětšením. Po nanesení kapky testovací kapaliny je 
vyčkáno po dobu 10 s, což je doba potřebná pro ustálení kapky a dostatečně krátká doba na to, 
aby došlo k výraznému odpaření kapaliny. Poté je kapka vyfocena a kontaktní úhel 
vyhodnocen pomocí programu DataPhysics.  
Na vzorky byly kapány kapky o objemu 5 μl, což bylo měřeno pomocí mikrometrického 
šroubu na dávkovači s kapalinou. Na velké skleněné (1,0 × 26 × 38 mm3) a křemíkové (1,0 × 
21 × 35 mm3) vzorky bylo vedle sebe nakapáno 7 kapek testovací kapaliny. Na malé 
křemíkové substráty (1,0 × 10 × 10 mm3) bylo možno nakapat vedle sebe 3 kapky testovací 
kapaliny. 
Po nakapání možného množství kapek testovacích kapalin byl proměřen kontaktní úhel a 
také vypočítána volná povrchová energie podle Wu a Owens-Wendt metody pomocí 
programu DataPhysics (SCA 20 pro Windows 9x/NT). Na stanovení volné povrchové energie 
v programu byly použity přednastavené hodnoty testovacích kapalin, kterými byla 
voda (Ström) a dijodmethan (Janczuk) uvedené v Tab. 2. [21] 
 
Tab. 2 Hodnoty volné povrchové energie testovacích kapalin pro Wu and Owens-Wendt metodu (mJ · m2) 
Liquid γTOT γd γp Author 
Wu 
Water 72.80 ± 0.05 21.80 ± 0.70 51.00 Ström et al. 
Diiodomethane 50.80 46.74   4.06 Janczuk et al. 
Owens-Wendt 
Water 72.80 ± 0.05 21.80 ± 0.70 51.00 Ström et al. 
Diiodomethane 50.80 50.42   0.38 Janczuk et al. 
 
3.6.2. Fotoelektronová spektroskopie 
 
Chemické složení (C, Si, O)  v povrchové oblasti deponované vrstvy bylo určeno pomocí 
fotoelektronového spektrometru ADES 400 (VG scientific U.K.) využívajícího záření 
MgKα (1253,6 eV) v normálním emisním úhlu a vybaveným zdrojem rentgenových paprsků 
s dvojitou anodou se standardními Al/Mg anodami a otočným hemisférickým energetickým 
analyzátorem. Atomová koncentrace byla určována z C 1s Si 2p a O 1s čar [22] a to semi-
kvantitativně za předpokladu homogenního složení analyzované vrstvy. [23] Oblast maxim 
byla upravena pro neelastické pozadí, [24] srážkové průřezy fotoelektronů, parametry 
asymetrie, [25] volné trajektorie [26] a stanovené transmisní funkce elektronové energie 




Připravené vzorky SA vrstev na křemíkovém substrátu o rozměrech 1,0 × 10 × 10 mm3, 
byly analyzovány na spektroskopickém elipsometru UVISEL od francouzské 
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 firmy Jobin-Yvon. Toto zařízení se skládá z xenonové lampy o výkonu 75 W, analyzátoru, 
modulátoru, multikanálového spektrografu s monochromátorem a ovládacího počítače. Hlava 
analyzátoru obsahuje polarizační čočky, které fokusují světelný paprsek přiváděný z lampy. 
Clona umístěná v analyzátoru umožňuje nastavit intenzitu paprsku. V hlavě modulátoru 
prochází světlo odražené ze vzorku přes fotoelastický modulátor a polarizátor. Vystupující 
světlo je dále fokusováno do optického vlákna, které signál přenáší do spektrometru, který 




Morfologie povrchu tenkých vrstev byla pozorována mikroskopií atomových sil, AFM 
(NTegra Prima Scanning Probe Microscope (NT-MDT), Obr. 22) a  RMS (Root Mean 
Square) drsnost byla určena z povrchového profilu. AFM zobrazení byla provedana 
v poklepovém módu (tapping mode) s využitím hrotu, kterým je nitrid křemíku (Si3N4) (NT-
MDT) s nominální tuhostí 3 N/m.[29] 
 
 
Obr. 22 Přístroj AFM (NTegra Prima Scanning Probe Microscope (NT-MDT)) 
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 4. VÝSLEDKY A DISKUSE 
 
4.1. KONTROLA KONTAKTNÍHO ÚHLU OČIŠTĚNÝCH SUBSTRÁTŮ 
 
4.1.1. Pracovní postup I  
 
Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 
(1.0×26×38 mm3, Knittel Gläser, Německo) 
Křemíkový substrát: 
IČ transparentní, 1.0 × 21 × 33 mm3, nečistoty: 6,9 – 8,9·1017 At.cm-3, ON Semiconductor, 
ČR 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C, oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu, sušení 
v redukční části plamenu Bunsenova kahanu 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: destilovaná voda, dijodmethan 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
Měření: 
2 vzorky 
4.1.2. Výsledky měření kontaktního úhlu pro vodu 
Tab. 3 Kontaktní úhel pro vodu 
Kontaktní úhel (°) - voda Sklo Si 












Průměr (°) <5 31,3 <5 36,7
směrodatná odch. (°) N/A 0,37 N/A 0,82
Tab. 4 Volná povrchová energie čistého substrátu 
Owens-wendt Sklo Si 
Volná povrchová energie (mJ/m2): 75,70 N/A 74,94 N/A 
Disperzní složka: 37,14 N/A 34,75 N/A 
Polární složka: 38,56 N/A 40,20 N/A 
     
Wu     
Volná povrchová energie (mJ/m2): 81,41 0,17 80,00 0,39 
Disperzní složka: 42,89 0,15 40,65 0,35 
Polární složka: 38,52 0,09 39,34 0,16 
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 4.1.3. Diskuse měření I 
 
Substráty byly proměřeny po očištění „Piranha solution“. Po očištění v roztoku kyseliny a 
peroxidu substráty vykazovaly nulovou hodnotu kontaktního úhlu pro vodu. Po změření 
kontaktního úhlu dijodmethanu byla stanovena hodnota volné povrchové energie čistých 
substrátů. 
Pomocí očištění v čistícím roztoku „Piranha solution“ lze připravit substráty (skleněné 
i křemíkové) s velmi nízkou hodnotou kontaktního úhlu pro vodu. Takto očištěné vzorky mají 
vysoce hydrofilní povrch vhodný pro přípravu SA vrstev. 
 
4.2. VLIV DOBY EXPOZICE ROZPOUŠTĚDLA NA KONTAKTNÍ ÚHEL 
 
4.2.1. Pracovní postup II  
 
Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 




Ethanol technický, čistota 94%, Dorapis 
Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck 
H2SO4 p.a., čistota 96%, Lach-ner 
H2O2 p.a., čistota 30%, Lach-ner 
Aceton p.a., čistota 99,5%, Penta 
n-hexadekan pro syntézu, čistota 99,9%, Merck 
 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu 
Sušení v redukční části plamenu Bunsenova kahanu 
 
Příprava depozice hexadekanu: 
50 ml hexadekanu  
Ponoření skleněného substrátu do n-hexadekanu na dobu t (10, 120 minut) 
Oplach ethanolem 
Sušení 1 hodinu (30 °C) 
Uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: destilovaná voda 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
Měření: 
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 5 vzorku (bez VTES)  – před depozicí 1 substrát použit na ověření čistoty po Piranha solution 
   – 2 vzorky 10 minut 
   – 2 vzorky 120 minut   
 
4.2.2. Výsledky měření kontaktního úhlu pro skleněný substrát 
 
Tab. 5 Kontaktní úhel pro vodu 
Kontaktní úhel (°) 10 minut 120 minut 
 0 1 2 3 4
1 18,8 21,1 21,3 23,6
2 20,8 19,2 21,0 25,4
3 23,9 20,8 25,0 24,5
4 21,2 23,0 23,0 26,5
5 22,3 22,4 24,4 25,5
6 21,2 23,5 23,2 24,0
7 
<5 
20,7 21,1 25,1 23,7
Průměr (°) <5 21,3 21,6 23,3 24,7
směrodatná odch. (°) 1,6 1,5 1,7 1,1
 
4.2.3. Pracovní postup III  
 
Křemíkový substrát: 




„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu 
Sušení v sušárně (30 °C, 15 minut) 
 
Příprava SA vrstvy: 
50 ml hexadekanu (míchání 15 minut) 
Ponoření skleněného substrátu do roztoku n-hexadekanu na dobu t (60 minut) 
Oplach ethanolem 
Sušení 1 hodinu (30 °C) 
Uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: deionizovaná voda, dijodmethan 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
Měření: 




 Stanovení volné povrchové energie: 




4.2.4. Výsledky měření kontaktního úhlu pro křemíkový substrát 
 
Tab. 6 Kontaktní úhel pro vodu a dijodmethan 
Kontaktní úhel - voda (°) 1 2 
1 18,7 17,7 
2 18,0 16,5 
3 18,2 17 
4 17,9 17,9 
5 17,7 17,8 
6 17,7 17,9 
7 17,7 17,3 
Průměr (°) 18,0 17,4 
směrodatná odch. (°) 0,4 0,5 
Kontaktní úhel - dijodmethan (°) 1 2 
1 36,2 36,2 
2 37,4 36,5 
3 36,4 35,1 
4 36,2 36,0 
5 36,8 35,7 
6 36,1 35,5 
7 35,9 35,9 
Průměr (°)  36,4 35,8 
směrodatná odch. (°) 0,5 0,5 
Testovací kapalina: Voda Dijodmethan 
Průměr (°) 17,7 36,1 
směrodatná odch. (°) 0,5 0,6 
 
Tab. 7 Stanovení volné povrchové energie čistých křemíkových substrátů 
Owens-wendt  Hodnota: Odchylka: 
Volná povrchová energie (mJ/m2): 72,1 N/A 
Disperzní složka: 35,3 N/A 
Polární složka: 36,8 N/A 
Wu    
Volná povrchová energie (mJ/m2): 77,5 0,3 
Disperzní složka: 40,9 0,2 
Polární složka: 36,6 0,2 
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 4.2.5. Diskuse měření pracovního postupu II a III 
 
Tímto postupem byl ověřen vliv působení rozpouštědla (n-hexadekan) bez povrchově 
aktivního monomeru (VTES, VTCS) na čistý substrát. Tímto experimentem bylo dokázáno, 
že samotný hexadekan částečně kontaminuje povrch substrátu. Měření kontaktního úhlu vody 
dosahuje hodnot 25 stupňů, což není vzhledem k měřením kontaktních úhlu deponovaných 
vzorku výrazná hodnota. 
Totéž měření bylo připraveno i pro ověření vlivu čistého rozpouštědla (n-hexadekan) 
na křemíkový substrát u čistého křemíku hodnota kontaktního úhlu pro vodu nedosahuje 
hodnot větších než 20 stupňů. U očištěných křemíkových substrátů  byla také stanovena 
volnou povrchovou energii po působení čistého rozpouštědla pomocí programu pro 
vyhodnocování kontaktního úhlu a počítání volné povrchové energie (Software SCA20 pro 
Windows) . 
 
4.3. PŘÍPRAVA SA MONOVRSTVY VTES NA SKLENĚNÉM SUBSTRÁTU – 
KONTROLA REPRODUKOVATELNOSTI 
 
4.3.1. Pracovní postup IV  
 
Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 
(1.0×26×38 mm3, Knittel Gläser, Německo) 
 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu 




Ethanol technický, čistota 94%, Dorapis 
Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck 
H2SO4 p.a., čistota 96%, Lach-ner 
H2O2 p.a., čistota 30%, Lach-ner 
Aceton p.a., čistota 99,5%, Penta 
n-hexadekan pro syntézu, čistota 99,9%, Merck 
Vinyltriethoxysilan CH2═CH–Si(–O–CH2–CH3)3 (VTES, čistota ≥ 98%, Fluka) 
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 Příprava SA vrstvy: 
Vinyltriethoxysilan CH2═CH–Si(–O–CH2–CH3)3, 50 ml roztok 0,5 hmot. % roztok VTES v 
hexadekanu (hydrolýza po dobu 15 minut), ponoření skleněného substrátu do roztoku na dobu 
t (10 minut), oplach ethanolem, sušení 1 hodinu (30 °C), uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: destilovaná voda 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
Měření: 
2 vzorky – SA vrstva na skleněném substrátu (10 minut) 
 
4.3.2. Výsledky měření kontaktního úhlu IV  
 
Tab. 8 Kontaktní úhel pro vodu; 2 vzorky, depozice 10 minut 
Kontaktní úhel deionizované vody na skleněném substrátu s SA vrstvou (°) 
Počet měření: 1 vzorek 2 vzorek 
1 95,2 105,1 
2 91,7 99,8 
3 97,1 102,5 
4 98,2 103,1 
5 97,0 102,1 
6 97,4 99,8 
7 98,9 102,4 
Průměr z měření (°): 96,5 102,1 
Směrodatná odchylka (°): 2,4 1,9 
 
4.3.3. Pracovní postup V  
 
Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 




Ethanol technický, čistota 94%, Dorapis 
Ethanol absolute emprove, čistota 99,5%, Merck 
H2SO4 p.a., čistota 96%, Lach-ner 
H2O2 p.a., čistota 30%, Lach-ner 
Aceton p.a., čistota 99,5%, Penta 
n-hexadekan pro syntézu, čistota 99,9%, Merck 
Vinyltriethoxysilan CH2═CH–Si(–O–CH2–CH3)3 (VTES, čistota ≥ 98%, Fluka) 
 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
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 Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu 
Sušení v redukční části plamenu Bunsenova kahanu 
 
Příprava SA vrstvy: 
Vinyltriethoxysilan CH2═CH–Si(–O–CH2–CH3)3 , 50 ml 0,5 hmot. % roztok VTES v 
hexadekanu (hydrolýza po dobu 15 minut), ponoření skleněného substrátu do roztoku na dobu 
t (10 minut), oplach ethanolem, sušení 1 hodinu (30 °C), uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: deionizovaná voda 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
Měření: 
5 vzorků – před depozicí 1 substrát použit na ověření čistoty po Piranha solution 
       SA vrstva na skleněném substrátu (10 minut) 
4.3.4. Výsledky měření kontaktního úhlu V  
 
Tab. 9 Kontaktní úhel pro vodu; 4 vzorky, depozice 10 minut 
Kontaktní úhel (°) – 15. 12. 2009 0 1 2 3 4
1 115,9 104,9 108,9 105,1
2 112,2 106,1 107,6 105,4
3 112,8 106,7 106,3 105,2
4 115,7 106,8 106,8 106,0
5 114,8 107,9 107,7 106,4
6 116,0 108,9 108,3 108,0
7 
<5 
112,4 108,4 106,5 109,2
Průměr (°) <5 114,3 107,1 107,4 106,5
směrodatná odch. (°) 1,7 1,4 1,0 1,6
Kontaktní úhel (°) – 16. 12. 2009 0 1 2 3 4
1 130,0 129,5 102,4 103,6
2 131,5 129,4 102,9 103,0
3 132,9 128,4 103,7 105,2
4 130,3 129,4 104,3 103,4
5 132,0 127,9 107,1 103,4
6 133,3 129,0 108,2 103,4
7 
<5 
128,2 132,7 111,0 104,6
Průměr (°) <5 131,2 129,5 105,7 103,8
směrodatná odch. (°) 1,8 1,5 3,2 0,8
Kontaktní úhel (°) – 17. 12. 2009 0 1 2 3 4
1 95,5 108,7 101,6 100,8
2 97,6 109,2 105,6 103,4
3 97,4 112,1 106,0 107,6
4 99,9 111,2 105,8 105,8
5 100,6 108,6 101,8 106,3
6 98,9 105,1 101,6 106,0
7 
<5 
97,5 103,3 107,4 106,1
Průměr (°) <5 98,2 108,3 104,3 105,1
směrodatná odch. (°) 1,7 3,4 2,5 2,3
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 Tab. 10 Průměr výsledků ze všech měření 10 minutových depozic 
Průměr (°): 110,4
Směrodatná odchylka (°): 11,0
 
4.3.5. Diskuse měření IV a V 
 
Experimentem přípravy samovolně seskupení vrstvy na skleněném substrátu 
při 10 minutové depozici v roztoku povrchově aktivní látky a rozpouštědla byla ověřena 
možnost reprodukovatelnosti tohoto postupu. Při 10 minutové depozici dochází k nárůstu 
kontaktního úhlu průměrně na 110°, což je hodnota ze všech měření se směrodatnou 
odchylkou 11° (Tab 9.). Různé hodnoty průměrných hodnot u jednotlivých vzorků mohou být 
způsobeny nerovnoměrnou distribucí molekul povrchově aktivní látky v zásobním 
depozičním roztoku. 
Tyto vrstvy byly připraveny vždy z různých depozičních roztoků tak, že do jednoho 
zásobního roztoku povrchově aktivního monomeru (VTES) byly umístěny čtyři očištěné  a 
usušené substráty po depoziční dobu 10 minut. Každý den opakovaná stejná procedura a 
výsledky opakovaného měření dokazují reprodukovatelnost přípravy SA vrstvy. Z hlediska 
vysoké směrodatné odchylky je však patrné, že doba depozice 10 minut ještě zcela nezaručuje 
celistvou SA vrstvu. 
 
 39
 4.4. PŘÍPRAVA SA VRSTVY Z VTES – ČASOVÁ SÉRIE 
 
4.4.1. Pracovní postup VI  
 
1) Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 
(1.0×26×38 mm3, Knittel Gläser, Německo) 
 
2) Křemíkový substrát: 
IČ transparentní (100) 
(1.0×26×38 mm3, ON Semiconductor, ČR) 
 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu, sušení 
 
Příprava SA vrstvy: 
Vinyltriethoxysilan CH2═CH–Si(–O–CH2–CH3)3 (VTES, čistota ≥ 98%, Fluka) 
50 ml roztok 0,5 hmot. % roztok VTES v hexadekanu (hydrolýza po dobu 15 minut) 
Ponoření skleněného substrátu do roztoku na dobu t (0,02; 0,17; 1; 10; 30; 60 minut) 
Oplach ethanolem 
Uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: destilovaná voda, dijodomethan 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
 
4.4.2. Výsledky měření kontaktního úhlu V  
 
Tab. 11 Růst kontaktního úhlu u skleněného substrátu 
Skleněný substrát: 
 Kontaktní úhel (°): 
Čas (min): Voda (°) Sm. odch. (°) Dijodmethan (°) Sm. odch. (°) 
0 0,0 0,0 31,3 0,4 
0,02 66,1 4,1 50,0 3,4 
0,17 65,6 4,2 49,1 2,2 
1 93,8 2,2 51,3 1,1 
10 130,4 1,4 59,6 4,7 
30 130,0 2,5 53,7 3,7 
60 133,2 1,7 49,6 5,0 
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 Tab. 12 Růst kontaktního úhlu u křemíkového substrátu 
Křemíkový substrát: 
 Kontaktní úhel (°): 
Čas (min): Voda (°) Sm. odch. (°) Dijodmethan (°) Sm. odch. (°) 
0 0 0 36,7 0,8
0,02 24,5 4,4 41,1 6,1
0,17 21,0 0,9 37,7 0,3
1 70,4 9,6 51,9 2,1
10 111,0 8,9 53,5 1,6
30 107,3 6,0 49,1 2,5
60 114,2 4,8 55,0 3,5
 
Tyto výsledky hodnot kontaktního úhlu byly použity k tvorbě grafů růstu kontaktního 
úhlu v závislosti na době depozice. Bylo připraveno sedm sérií po čtyřech vzorcích 
skleněných substrátů a taktéž sedm sérií po dvou vzorcích křemíkového substrátu. Menší 
počet křemíkových substrátů byl zvolen z důvodu větší ceny materiálu než je u skleněných 
substrátů. Hodnoty kontaktního úhlu v tabulkách odpovídají průměrné hodnotě z měření 
vzorků jedné časové depozice. 
 
4.4.3. Růst kontaktního úhlu depozice VTES v závislosti na době depozice 



















 Kontaktní úhel - voda
 Kontaktní úhel - dijodmethan
 
Obr. 23 Časová závislost kontaktního úhlu na době depozice (skleněný substrát) 
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 Kontaktní úhel - voda
 Kontaktní úhel - dijodmethan
 
Obr. 24 Časová závislost kontaktního úhlu na délce depozice (křemíkový substrát) 
 
4.4.4. Diskuse měření VI 
 
V programu Origin 7.5 byly vytvořeny grafy časových závislostí růstu kontaktního úhlu 
na době depozice. Doby depozice (0 s, 1 s, 10 s, 1 min, 10 min, 30 min, 60 minut) byly 
zvoleny tak, aby pokryly dobu od zachycení pár molekul monomeru a až po samotné 
seskupení těchto molekul do jedné celistvé SA vrstvy. Nejdůležitější část grafu je část, kdy 
dochází k rychlému nárůstu kontaktního úhlu z důvodu chemisorpce molekul povrchově 
aktivní látky na vazebná místa na povrchu substrátu. K největšímu nárůstu kontaktního úhlu 
dochází v době 10 sekundové depozice do doby depozice 10 minutové. Při vyšších dobách 




 4.5. PŘÍPRAVA SA VRSTVY Z VTCS – ČASOVÁ SÉRIE 
 
4.5.1. Pracovní postup VII  
 
1) Skleněný substrát: 
Mikroskopické podložní sklo 
(1.0×26×38 mm3, Knittel Gläser, Německo) 
 
2) Křemíkový substrát: 
IČ transparentní (100) 
(1.0×26×38 mm3, ON Semiconductor, ČR) 
 
Čištění substrátu: 
„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu, sušení 
 
Příprava SA vrstvy: 
Vinyltrichlorsilan CH2═CH–Si–Cl3 (VTCS, čistota ≥ 97%, Sigma-Aldrich) 
50 ml roztok 0,5 hmot. % roztok VTES v hexadekanu (hydrolýza po dobu 15 minut) 
Ponoření skleněného substrátu do roztoku na dobu t (0, 0,02; 0,17; 1; 10; 30; 60 minut) 
Oplach ethanolem 
Uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: destilovaná voda, dijodomethan 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 7 
 
4.5.2. Výsledky měření kontaktního úhlu VII  
 
Tab. 13 Růst kontaktního úhlu u skleněného substrátu 
Skleněný substrát: 
 Kontaktní úhel (°): 
Čas (min): Voda (°) Sm. odch. (°) Dijodmethan (°) Sm. odch. (°) 
0 0 0 31,3 0,4 
0,02 77,1 5,5 53,9 1,2 
0,17 84,0 1,4 53,6 2,6 
1 102,7 3,1 57,0 1,9 
10 130,1 2,4 49,8 3,8 
30 130,1 1,0 45,4 2,6 
60 130,0 2,1 40,1 1,6 
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 Tab. 14 Růst kontaktního úhlu u křemíkového substrátu 
Křemíkový substrát: 
 Kontaktní úhel (°): 
Čas (min): Voda (°) Sm. odch. (°) Dijodmethan (°) Sm. odch. (°) 
0 0 0 36,7 0,8
0,02 72,0 0,9 52,6 0,8
0,17 76,8 0,9 54,0 0,8
1 83,8 2,9 52,2 2,1
10 117,5 5,5 53,4 2,3
30 125,9 0,7 47,2 1,8
60 127,2 2,1 43,0 1,6
 
4.5.3. Růst kontaktního úhlu depozice VTCS v závislosti na době depozice 



















 Kontaktní úhel - voda
 Kontaktní úhel - dijodmethan
 
Obr. 25 Časová závislost kontaktního úhlu na době depozice (skleněný substrát) 
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 Kontaktní úhel - voda
 Kontaktní úhel - dijodmethan
 
Obr. 26 Časová závislost kontaktního úhlu na délce depozice (křemíkový substrát) 
 
4.5.4. Diskuse měření VII 
 
Oproti růstu kontaktního úhlu na vzorcích z VTES je u vzorků z VTCS patrná rychlejší 
kinetika růstu SA vrstvy. VTCS se chová při chemisorpci mnohem agresivněji a již po 10 
sekundové depozici je u skleněného i křemičitého substrátu vyšší než 70°. V porovnání s 
kinetikou VTES při 10 sekundové depozici na skleněném substrátu je to více než o 10° a 
křemíkovým substrátem více než 50°. Kinetika seskupování VTCS na povrchu substrátu je 
mnohem vyšší než u VTES. A z průběhu křivky je patrný také čistější průběh časové křivky a 
mnohem menších výkyvů směrodatné odchylky. 
 
4.6. VOLNÁ POVRCHOVÁ ENERGIE PRO RŮZNÉ DOBY DEPOZICE 
 
Na určování volné povrchové energie byl použit program DataPhysics (Software SCA20 
pro Windows), pomocí kterého byly také měřeny hodnoty kontaktního úhlu. Ke stanovení 
volné povrchové energii byly použity ve metody podrobněji popsané v teoretické části. Jedná 
se o metodu harmonického průměru podle Wu a metoda geometrického průměru podle 
Owens-Wendt. Obě metody jsou přednastaveny ve výpočetním programu. Na stanovení volné 
povrchové energie je třeba na měřit hodnoty kontaktního úhlu alespoň pro dvě kapaliny. Byly 
zvoleny deionizovaná voda a dijodmethan. 
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 4.6.1. Výsledky volné povrchové energie podle Wu pro VTES na skleněném 
a křemíkovém substrátu 
 
Tab. 15 Volná povrchová energie dle Wu (skleněný substrát) 
 Skleněný substrát 
Čas (min): 












0 81,4 0,2 42,9 0,2 38,5 0,1
0,02 50,6 2,6 34,5 1,6 16,1 2,1
0,17 51,2 2,4 35,0 1,0 16,2 2,1
1 38,0 1,0 34,0 0,5 4,0 0,8
10 29,8 2,3 29,8 2,3 0,0 0,4
30 32,6 1,9 32,6 1,8 0,0 0,5
60 34,6 2,5 34,6 2,4 0,0 0,4
 








































Obr. 27 Volná povrchová energie dle Wu v závislosti na době depozice (skleněný substrát) 
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Tab. 16 Volná povrchová energie dle Wu (křemíkový substrát) 
 Křemíkový substrát 
Čas (min): 












0 80,0 0,4 40,7 0,4 39,3 0,2
0,02 73,8 3,4 38,7 2,8 35,2 2,0
0,17 76,1 0,3 40,2 0,1 35,9 0,3
1 47,8 4,8 33,6 1,0 14,2 4,7
10 32,4 3,1 32,4 1,5 0,0 2,7
30 33,8 2,9 33,8 2,1 0,0 2,0
60 31,9 2,2 31,9 1,7 0,0 1,3
 








































Obr. 28 Volná povrchová energie dle Wu v závislosti na době depozice (křemíkový substrát) 
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 4.6.2. Výsledky volné povrchové energie podle Owens-Wendt pro VTES 
na skleněném a křemíkovém substrátu 
 
Tab. 17 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt (skleněný substrát) 
 Skleněný substrát 
Čas (min): Volná povrchová energie (mJ/m2): Disperzní složka: Polární složka: 
0 75,7 37,1 38,6 
0,02 43,4 31,0 12,4 
0,17 44,0 31,5 12,5 
1 33,8 32,8 1,0 
10 34,1 30,8 3,4 
30 38,5 34,5 4,1 
60 42,9 37,2 5,7 
 
 







































Obr. 29 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt v závislosti na době depozice (skleněný substrát) 
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 Tab. 18 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt (křemíkový substrát) 
 Křemíkový substrát 
Čas (min): Volná povrchová energie (mJ/m2): Disperzní složka: Polární složka: 
0 75,0 34,8 40,2 
0,02 68,8 33,1 35,7 
0,17 70,7 34,6 36,1 
1 40,6 30,3 10,3 
10 33,3 33,0 0,2 
30 35,5 35,4 0,1 
60 32,9 32,6 0,3 
 
 







































Obr. 30Volná povrchová energie dle Owens-Wendt v závislosti na době depozice (křemíkový substrát) 
4.6.3. Diskuse výsledků volné povrchové energie pro VTES 
 
Z grafů je patrný pokles volné povrchové energie s růstem doby depozice. Volná 
povrchová energie se skládá se dvou složek – disperzní a polární složky. Klesání volné 
povrchové energie je způsobeno poklesem polární složky a hodnota volné povrchové energie 
u delších depozic se převážně z hodnoty disperzní složky. 
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 4.6.4. Výsledky volné povrchové energie podle Wu pro VTCS na skleněném 
a křemíkovém substrátu 
 
Tab. 19 Volná povrchová energie dle Wu (skleněný substrát) 
 Skleněný substrát      
Čas (min): 












0 81,4 0,2 42,9 0,2 38,5 0,1
0,02 43,9 2,6 32,6 0,6 11,2 2,5
0,17 40,9 1,4 32,8 1,3 8,1 0,7
1 32,7 1,4 31,3 1,0 1,4 1,1
10 34,5 1,9 34,5 1,8 0,0 0,5
30 36,6 1,3 36,6 1,2 0,0 0,2
60 39,1 0,8 39,1 0,7 0,0 0,4
 
 








































Obr. 31 Volná povrchová energie dle Wu v závislosti na době depozice (skleněný substrát) 
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 Tab. 20 Volná povrchová energie dle Wu (křemíkový substrát) 
 Křemíkový substrát 
Čas (min): 












0 80,0 0,4 40,7 0,4 39,3 0,2
0,02 46,7 0,6 33,3 0,4 13,5 0,5
0,17 44,0 0,6 32,6 0,4 11,4 0,4
1 41,6 1,6 33,5 1,0 8,1 1,2
10 32,7 1,8 32,7 1,1 0,0 1,4
30 35,8 0,9 35,8 0,9 0,0 0,2
60 37,7 0,9 37,7 0,8 0,0 0,4
 
 








































Obr. 32 Volná povrchová energie dle Wu v závislosti na době depozice (křemíkový substrát) 
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 4.6.5. Výsledky volné povrchové energie podle Owens-Wendt pro VTCS 
na skleněném a křemíkovém substrátu 
 
Tab. 21 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt (skleněný substrát) 
 Skleněný substrát 
Čas (min): Volná povrchová energie (mJ/m2): Disperzní složka: Polární složka: 
0 75,7 37,1 38,6 
0,02 36,8 29,7 7,1 
0,17 34,6 30,5 4,1 
1 30,3 30,2 0,2 
10 41,5 36,9 4,7 
30 44,8 39,5 5,3 
60 48,6 42,6 6,0 
 
 







































Obr. 33 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt v závislosti na době depozice (skleněný substrát) 
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 Tab. 22 Volná povrchová energie dle Owens-Wendt (křemíkový substrát) 
 Křemíkový substrát 
Čas (min): Volná povrchová energie (mJ/m2): Disperzní složka: Polární složka: 
0 74,9 34,8 40,2 
0,02 39,6 30,1 9,5 
0,17 36,9 29,7 7,3 
1 35,3 31,3 4,0 
10 34,8 33,7 1,1 
30 41,9 38,1 3,8 
60 45,4 40,7 4,7 
 
 







































Obr. 34Volná povrchová energie dle Owens-Wendt v závislosti na době depozice (křemíkový substrát) 
 
4.6.6. Diskuse výsledků volné povrchové energie pro VTCS 
 
Podobně jako u volné povrchové energie u SA vrstev z VTES dochází k poklesu volné 
povrchové energie i u SA vrstev z VTCS z důvodu poklesu polární složky. K poklesu polární 
složky volné povrchové energie dochází z důvodu seskupování alkylových řetězců na povrchu 
vrstvy. U VTCS vrstev je také z měření patrná vyšší hodnota volné povrchové energie 
při vyšších dobách depozice. Rozdílnost v hodnotách volné povrchové energie je dána 
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 odlišnými vlastnosti použitých monomerů, které jsou patrné již při srovnávání kinetiky 
seskupování obou monomerů na povrchu skleněných a křemíkových substrátů. 
  
4.7. PŘÍPRAVA SA VRSTEV Z VTCS NA BÁZI KŘEMÍKU 
 
4.7.1. Pracovní postup VIII  
 
Křemíkový substrát: 




„Piranha solution“ (H2SO4 : H2O2 = 70 : 30, 200 ml) 
Podmínky: 30 minut, 120 °C 
Oplach v deionizované vodě, ethanolu, acetonu 
Sušení 15 minut v sušárně při 30 °C 
 
Příprava SA vrstvy: 
Vinyltrichlorsilan CH2═CH–Si(–Cl)3 (VTCS, čistota ≥ 97%, Sigma-Aldrich) 
50 ml roztok 0,5 hmot. % roztok VTCS v hexadekanu (hydrolýza po dobu 15 minut) 
Ponoření křemíkového substrátu do roztoku na dobu t (1 s, 10 s, 1 min,10 min, 30 min, 60 
min) 
Oplach ethanolem 
Sušení 1 hodinu (30 °C) 
Uložení vzorku v exsikátoru 
 
Měření kontaktního úhlu: 
Testovací kapalina: deionizovaná voda 
Počet kapek pro vyhodnocení kontaktního úhlu: 3 
Měření: 
6 vzorky – SA vrstva na křemíkovem substrátu (0 s,1 s, 1 min,10 min, 30 min, 60 min) 
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 4.7.2. Kontrolní měření kontaktního úhlu pro vodu  
 
Tab. 23 Hodnoty kontaktních úhlů pro vodu na vzorcích SA vrstev na bázi křemíku 
 Vzorky Si (1 × 1 cm2) s SA vrstvou (depozice VTCS) 
Kontaktní úhel (°) - voda 0 s 1 s 1 min 10 min 30 min 60 min 
1 0,0 71,0 90,5 122,3 126,1 127,7 
2 0,0 71,0 91,8 122,4 126,9 130,1 
3 0,0 70,3 89,0 122,2 126,7 130,2 
Průměr (°) 0,0 70,8 90,4 122,3 126,6 129,3 
směrodatná odch. (°) 0,0 0,4 1,4 0,1 0,4 1,4 
 
4.7.3. Diskuse přípravy vzorků a ověření kontaktního úhlu 
 
Tímto pracovním postupem byly vytvořeny vzorky na malé křemíkové substráty, aby 
mohly být provedeny další analýzy deponovaných vrstev. Byly připraveny čtyři série po šesti 
vzorcích. Jednotlivé vzorky se lišily pouze v době depozice, která byla po vzoru časových 
sérii zvolena tak, aby pokrývala celou škálu kinetiky seskupování SA vrstev na bázi křemíku. 
Vzorky byly připraveny ze zásobního roztoku VTCS v hexadekanu, který se osvědčil 
v předchozích přípravách SA vrstev, při různé době depozice (0 s, 1 s, 1 min, 10 min, 30 min, 
60 min). 
Jednotlivé vzorky pak byly předány k dalším analýzám. Zvolenými analýzami byly 
metody pro zkoumání tenkých vrstev, které byly popsány v teoretické a experimentální části 
diplomové práce. Jedná se o fotoelektronovou spektroskopii, elipsometrii a AFM analýzu. 
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 4.8. ANALÝZA SA VRSTEV Z VTCS NA BÁZI KŘEMÍKU 
 
4.8.1. Výsledky fotoelektronové spektroskopie  
 
MgKα, pass 100 eV 
 
Tab. 24 XPS analýza 




0 SA.2 17.3 37.5 39.5 5.8 
1s SA.5 20.2 34.3 36.5 8.9 
1m SA.8 24.6 41.5 24.9 9.0 
10m SA.11 31.5 39.9 12.4 16.1 
30m SA.14 36.0 37.7 8.5 17.8 
60m SA.17 
0 
37.1 39.7 5.2 17.9 
0 SA.27 33.9 42.8 12.4 10.8 
1s SA.25 39.4 40.0 8.3 12.4 
1m SA.24 40.0 38.3 5.7 16.1 
10m SA.23 45.5 36.2 1.4 16.9 
30m SA.22 47.6 35.7 0.5 16.2 
60m SA.21 
60 
49.7 35.6 - 14.7 
 
Pozn. Spektra byla zaznamenána pro emisní úhel 0 a 60 stupňů od normály k povrchu vzorku.  
Při emisním úhlu 60 stupňů je informační hloubka 50% (informace je povrchově 
citlivější). 
 
Z výsledků je patrné znečištění referenčního vzorku (0 s), který vykazuje znečištění 
uhlíkem, pravděpodobně technologického původu, část linie C 1s náleží vazbám C-O a C=O.  
Tyto vazby se  za běžných podmínek na atmosféře nevyskytují. Tyto vazby jsou patrné také u 
vzorků 1 s a 1 m a teprve u dalších vzorků je tento signál utlumen vrstvou depozitu. Zřejmě se 
jedná o zbytky ethanolu a acetonu použitého při čištění. 
Byla zapsána také C 1s spektra s vysokým rozlišením. Spektra jsou pokusně korigována 
na nabíjení na hodnotu 285 eV (Obr. 36). Na další obrázku (Obr. 37) je také rozdílové 
spektrum vzorku 60m-0, kde je vidět podstatně širší a nesymetrický pík od vzorku 0. 
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Obr. 35 C 1s spektra z vysokým rozlišením korigována na nabíjení  




















 Obr. 36 Rozdílové spektrum vzorku 60m-0 
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 0, α=0, C 1s
 1s, α=0, C 1s
 1m, α=0, C 1s
 10m, α=0, C 1s
 30m, α=0, C 1s
 60m, α=0, C 1s
 
Obr. 37 C 1s spektra při úhlu 0° 
 
 



















 0s, α=60, C 1s
 1s, α=60, C 1s
 1m, α=60, C 1s
 10m, α=60, C 1s
 30m, α=60, C 1s
 60m, α=60, C 1s
 
Obr. 38 C 1s spektra při úhlu 60° 
 58















 0s,α=0, O 1s
 1s,α=0, O 1s
 1m,α=0, O 1s
 10m,α=0, O 1s
 30m,α=0, O 1s
 60m,α=0, O 1s
 
Obr. 39 O 1s spektra při úhlu 0° 
 
 













 0s, α=60, O 1s
 1s, α=60, O 1s
 1m, α=60, O 1s
 10m, α=60, O 1s
 30m, α=60, O 1s
 60m, α=60, O 1s
 
Obr. 40 O 1s spektra při úhlu 60° 
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 0s, α=0, Si 2p
 1s, α=0, Si 2p
 1m, α=0, Si 2p
 10m, α=0, Si 2p
 30m, α=0, Si 2p
 60m, α=0, Si 2p
 
Obr. 41 Si 2p spektra při úhlu 0° 
 














 0s, α=60, Si 2p
 1s, α=60, Si 2p
 1m, α=60, Si 2p
 10m, α=60, Si 2p
 30m, α=60, Si 2p
 60m, α=60, Si 2p
 
Obr. 42 Si 2p spektra při úhlu 60° 
 60
 4.8.2. Výsledky elipsometrie  
 
Pomocí elipsometrie byla proměřena tloušťka SiO2 na povrchu vzorku a také tloušťka 
vrstvy depozitu na vzorcích substrátů. Elispometrická spektra byla vyhodnocována ve 
standardním a v HAM módu. Výsledky v HAM módu jsou přesnější a proto jsou tyto 
výsledky věrohodnější. 
Pro určení indexu lomu a optických konstant tenkých vrstev byla vybrána spektrální 
oblast (<2.5eV), kde je předpokládaná vrstva transparentní s indexem lomu 1,6. Tloušťka 
vrstvy SiO2 byla zafixována z měření referenčního vzorku (0 s). Pomocí tohoto modelu a 
výsledných HAM spekter byla určena tloušťka pro vzorek 1 s 0,3 nm. Tloušťka 1 min a 
10 min vrstvy byla pak 2,0 a 2,2 nm. SA vrstvy 30 a 60 min vykazovaly vysokou 
nehomogenitu a byly pro měření tloušťky nepoužitelné. Zřejmě při těchto časech depozice 
vzniká již mnohem tlustší heterogenní vrstva než předpokládaná SA monovrstva. 
Při použití spekter ze standardního módu dostáváme odlišné výsledky. Vrstva SiO2 je 
v HAM módu 3,4 nm a v případě standardního módu 3,2 nm. Tloušťka SA vrstvy ve 
standardním módu pak vychází u 1 s 0,7 nm a u 1 a 10 min vrstev 1,7 a 1,8 nm. 
 
Tab. 25 Výsledky elipsometrického měření tloušťky SA vrstvy 
Tloušťka SA vrstvy (nm) Standardní mód  HAM mód  
 SiO2 SA vrstva SiO2 SA vrstva 
0 s 3,2 0 3,4 0
1 s 3,2 0,7 3,4 0,3
1 min 3,2 1,7 3,4 2,0
10 min 3,2 1,8 3,4 2,2
 
4.8.3. Výsledky mikroskopie atomární síly 
 
Pomocí mikroskopie atomární síly byla stanovena RMS drsnost vzorků SA vrstvy na bázi 
křemíku: 
 





RMS drsnost (nm) Směrodatná 
odchylka (nm) 
    
0  s 0.65 0.46 
1  s 0.68 0.30 
1  min 0.95 0.08 
10  min 4.10 1.03 
30  min 7.30 1.31 
60  min 






Obr. 43 Snímek  drsnosti povrchu referenčního vzorku čistého křemíku (0 s)  
 
 




Obr. 45 Snímek  drsnosti povrchu vzorku depozice VTCS na křemík (1 min) 
 
 




Obr. 47 Snímek  drsnosti povrchu vzorku depozice VTCS na křemík (30 min) 
 
 
Obr. 48 Snímek  drsnosti povrchu vzorku depozice VTCS na křemík (60 min) 
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 4.8.4. Diskuse výsledků analýz SA vrstev na bázi křemíku 
 
Pomocí jednotlivých analýz byly zkoumány připravené vzorky předpokládaných SA 
vrstev z VTCS na bázi křemíku. Všechny vzorky byly připraveny stejným postupem a 
zajištěny proti znečištění a předány k analýze XPS, elipsometrii a AFM. 
Pomocí XPS bylo stanoveno složení povrchu připravených SA vrstev na bázi křemíku. 
Byl stanoven obsah prvků (C, O, Si) na povrchu vzorku. Z měření lze odvodit, že po očištění 
substrátů pomocí „Piranha solution“ a následnému oplachu ve vodě, ethanolu, acetonu 
dochází ke znečištění vazbami C-O a C=O. I přesto má substrát při měření kontaktního úhlu 
hydrofilní vlastnosti. Toto znečištění je u dalších vrstev překryto vrstvou depozitu. 
Elipsometrickou analýzou byla stanovena tloušťka připravených vrstev a také tloušťka 
SiO2 vzniklá při čištění „Piranha solution“. Výsledky elipsometrického měření potvrzují vznik 
tenké vrstvy při krátkých časových depozicích. Tyto vrstvy by mohly vzhledem k hodnotám 
jejich tloušťky (jednotky nm) být vznikající SA monovrstvy. U delších časových depozic však  
byly vrstvy nehomogenní a proto nebyly výsledky uvedeny. Zřejmě při delších depozicích 
vzniká na monovrstvě několik dalších shluků monomeru. 
Výsledky AFM poukazují na morfologii připravených vrstev. Je zde zachycen průběh 




  5. ZÁVĚR 
 
V práci byla popsána problematika SA vrstev a jejích fyzikálně-chemických vlastností a 
zejména pak kinetika formování vrstvy, stabilita vrstvy a její struktura. Dále byly také 
podrobněji prostudovány a popsány metody sloužící k analýze těchto vrstev v experimentální 
časti. 
Hlavním cílem práce bylo ověřit účinnost technologického postupu čištění používaných 
substrátů, připravit reprodukovatelné SA vrstvy, srovnání kinetiky růstu vrstvy vytvořením 
časových sérií různě dlouhých depozic a v poslední řadě také analyzování vrstev speciálními 
analytickými metodami určenými právě pro problematiku tenkých vrstev. 
Technologický postup čištění v „Piranha solution“ je sám o sobě nejlepší metodou, pro 
odstranění organických nečistot z povrchu substrátu a také je to metoda zaručující vznik 
efektivního povrchu pokrytého SiO2 vrstvou na křemíkových substrátech. Tato vrstva oxidu je 
velice důležitá z hlediska zachycení povrchově aktivní látky. Nicméně bylo zjištěno, že 
následné použití oplachu očištěných substrátů ve vodě, ethanolu a acetonu není nevhodnější. 
Výsledky měření poukázaly na výskyt vazeb C–O a C=O na povrchu očištěného křemíkového 
substrátu. 
Pro ověření reprodukovatelnosti byly zvoleny skleněné substráty a depoziční roztok 
monomeru VTES v hexadekanu. Doba depozice byla zvolena 10 minut. Za tuto dobu na 
povrchu substrátu vzniká vrstva, která ještě není zcela seskupená, což je patrné značným 
rozptylem hodnot kontaktního úhlu. Vzorky 10 minutových depozic vykazovaly průměrnou 
hodnotu kontaktního úhlu 110°. 
Kinetika růstu těchto vrstev byla prozkoumána na časových sériích depozic VTES 
a VTCS na skleněné a křemíkové substráty. Lepší kinetiku seskupování vrstvy má monomer 
VTCS. Po vytvoření časových sérií, byl vybrán právě monomer VTCS nanesený na malé 
křemíkové substráty a byly vytvořeny časové série k další analýze. 
Připravené vrstvy byly analyzovány pomocí těchto metod: fotoelektronová spektroskopie, 
elipsometrie a mikroskopie atomární síly. Pomocí fotoelektronové spektroskopie bylo určeno 
jaké vazby a látky jsou na povrchu čistých substrátů a jakými vazbami je tvořena připravená 
vrstva. Elipsometrií byla prozkoumána tloušťka vrstev a její růst v závislosti na délce 
depozice. Pomocí mikroskopie atomární síly byla určena RMS drsnost a prozkoumána 
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 7. SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK A SYMBOLŮ 
 
SAM – self-assembled monolayer 
TTS – tetradekatrichlorsilan  
OTS – oktadekatrichlorsilan 
MTST – methyl 23-trichlorosilyl-trikosanát  
XPS – rentgenová fotoelektronová spektroskopie 
AFM – mikroskopie atomových sil  
SEM – rastrovací elektronová mikroskopie 
hmot.% – hmotnostní procenta 
VTES – vinyltriethoxysilan  
VTCS – vinyltrichlorsilan 
RMS – root mean square 
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